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(57) Abstract: The invention concerns a method for producing lactose from lac- 
toserum or a permeate derived from lactoserum ultrafiltration, comprising steps 
which consist in: (a) substituting at least part of the polyvalent cations of the lac- 
toserum or permeate with monovalent metallic cations, to obtain a lactoserum or 
permeate depleted in polyvalent cations, (b) substituting at least part of the poly- 
valent mineral anions and organic acid anions of the lactoserum or permeate, with 
monovalent anions not capable of forming complexes with the polyvalent cations, 
said step (b) being carried out prior to or simultaneously with step (a), and (c) 
crystallizing the lactoserum or permeate derived from steps (a) and (b), to obtain 
crystallized lactose and filtrates enriched with monovalent metallic cations. 

(57) Abrege : La pr£sente invention concerne un proc£de" de production de lac- 
tose partir de lactoserum ou d'un permeat resultant de 1' ultrafiltration de lacto- 
serum. D comprend les operations : (a) de substitution d'une partie au moins 
des cations polyvalents du lactoserum ou permeat par des cations metalliques 
monovalents, pour obtenir un lactoserum ou un permeat appauvri en cations po- 
lyvalents, (b) de substitution d'une partie au moins des anions polyvalents mi- 
neraux et anions d'acides organiques du lactoserum ou permeat, par des anions 
monovalents non aptes a former des complexes avec les cations polyvalents, cette 
operation (b) Stant effectu£e avant ou simultanement a T operation (a), et (c) de 
cristallisation du lactoserum ou permeat resultant des operations (a) et (b), pour 
obtenir du lactose cristallise et des eaux-meres enrichies en cations metalliques 
monovalents. 
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Procede de production de lactose £ partir de lactoserum ou d'un 
permeat resultant de 1 'ultrafiltration de lactoserum 

La pr£sente invention a pour objet un procede de production de 
lactose a partir de lactoserum ou d'un permeat resultant de 
1' ultrafiltration de lactoserum, ce lactoserum et permeat comprenant 
des cations monovalents Na + et K + , des anions monovalents Cl~ , des 
cations polyvalents Ca 2+ et Mg 2+ et des anions polyvalents mineraux 
tels que des anions phosphate et/ou des anions d'acides organiques 
aptes a former des complexes avec lesdits cations polyvalents , tels 
que lactate et citrate. 

Dans le cadre d f un tel procede de production de lactose, il est 
habituellement envisage une operation de concentration avant une 
operation de cristallisation. Cependant, la presence dans le 
lactoserum ou le permeat d f ultrafiltration de lactoserum de 
phosphate de calcium et/ou de magnesium est a l'origine de 
precipitations dans les evaporateurs utilises pour ladite 
concentration ; ceci oblige un nettoyage frequent de ces 
evaporateurs. En outre, la precipitation de phosphate de calcium 
et/ou de magnesium durant la cristallisation a un effet nefaste sur 
cette derniere. 

Pour remedier a ces difficultes, il a ete propose dans la 
technique anterieure de limiter les difficultes rappelees ci-dessus, 
en ajustant le pH du lactoserum ou du permeat d' ultrafiltration de 
maniere a precipiter du phosphate de calcium et/ou de magnesium puis 
de s<§parer le sel precipite par centrifugation. 

Cette technique est cependant coClteuse et le rendement de 
decalcification est limite. 

L'idee a la base de la presente invention est de mettre en 
oeuvre une operation de cristallisation sur un lactoserum ou permeat 
d r ultrafiltration de lactoserum, traite par des resines echangeuses 
d'ions pour I'appauvrir en cations polyvalents et eventuellement en 
anions polyvalents min§raux et/ou anions d'acides organiques voire 
le debarrasser sensiblement totalement de ces cations et/ou anions, 
tout en produisant des effluents dont la nature permet la 
regeneration desdites resines sans apport exterieur de produits 
chimiques . 
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Ainsi, la presente invention a pour objet un procede conforme 
au premier paragraphe de cette description et qui se caractdrise en 
ce qu'il comprend les operations : 

(a) de substitution d'une partie au moins des cations 
polyvalents du lactoserum ou permeat par des cations 
metalliques monovalents tels que Na + et/ou K + , pour obtenir 
un lactoserum ou permeat appauvri en cations polyvalents, 

(b) de substitution d'une partie au moins des anions polyvalents 
mineraux et anions d'acides organiques du lactoserum ou 
permeat par des anions monovalents tels que CI" non aptes a 
former des complexes avec les cations polyvalents, cette 
operation (b) etant effectuee soit simultanement a 
1' operation (a) ci-dessus, auquel cas il en resulte un 
lactoserum ou un permeat appauvri en anions polyvalents 

15 mineraux, en anions d'acides organiques et en cations 

polyvalents, soit avant ladite operation (a) auquel cas il 
en resulte un lactoserum ou un permeat appauvri en anions 
polyvalents mineraux et anions d'acides organiques, et 

(c) de cristallisation dudit lactoserum ou permeat appauvri en 
anions polyvalents mineraux, en anions d'acides organiques 
et en cations polyvalents, pour obtenir du lactose 
cristallise et des eaux-meres enrichies en cations 
monovalents metalliques, cette cristallisation etant 
prec£dee, si besoin est, d'une operation de concentration au 

25 degre voulu dudit lactoserum ou permeat. 

L' operation (a) ci-dessus livre un lactoserum ou permeat 
fortement enrichi en cations monovalents metalliques qui ont 
l'avantage d' avoir aucune incidence nefaste sur l f operation de 
concentration eventuelle ni sur 1 ' operation (c) de cristallisation 

30 ulterieure. 

Quant a l'operation (c) , elle produit du lactose cristallise et 
des eaux-meres contenant la tres grande majorite des cations 
monovalents metalliques contenus dans le lactoserum ou permeat issu 
de l'operation (a) . 

II a en effet <§te constate qu'un tel remplacement d'une partie 
au moins des anions aptes a former des complexes avec les cations 
Ca 2+ et Mg 2+ , par des anions monovalents non aptes a former de tels 
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complexes, tels que Cl~, permettait d'ameliorer grandement les 
rendements de decalcification. 

On comprendra que par ce remplacement on detruit plus ou moins 
lesdits complexes, ce qui augmente la disponibilite des cations 
polyvalents (Ca 2+ , Mg 2+ ) qui peuvent de ce fait §tre remplaces plus 
facilement par les cations monovalents metalliques. 

De preference, le procede selon 1 1 invention comprend en outre 
1' operation : 

(d) de chromatographie d'une partie au moins des eaux-meres 
obtenues lors de 1' operation (c) de cristallisation, pour 
produire une fraction enrichie en lactose et un raffinat 
enrichi en cations metalliques monovalents et eventuellement 
en anions monovalents. 
Selon un mode de realisation, 1 1 operation (a) de substitution 
des cations polyvalents comprend de preference le traitement du 
lactoserum ou du permeat avec une rdsine cationique dont le 
contre-ion est un cation monovalent metallique. 

Par ailleurs, 1' operation (b) de substitution des anions 
polyvalents mineraux et anions d f acides organiques comprend de 
preference le traitement du lactoserum ou du permeat avec une resine 
anionique dont le contre-ion est un anion monovalent non apte a 
former des complexes avec les cations polyvalents. 

On pr^cisera que les resines susmentionnees sont de preference 
des resines anionique forte et cationique forte. 

Par ailleurs, le cation monovalent constituant le contre-ion de 
la resine cationique est de preference le cation Na + et/ou K + et 
l 1 anion monovalent constituant le contre-ion de la resine anionique 
est de preference 1 1 anion Cl~. 

Selon une autre caracteristique du procede selon l f invention, 
celui-ci peut en outre comprendre l 1 operation : 

(e) de regeneration de la resine cationique et/ou de la resine 
anionique susmentionnees , 
cette regeneration 6tant avantageusement effectuee a l'aide d'une 
fraction des eaux-m^res produites lors de 1 ? operation (c) de 
cristallisation et/ou a l'aide d'une fraction au moins du raffinat 
produit lors de 1' operation (d) de chromatographie. 



WO 2004/022789 



JPCT/FR2003/002574 



4 



On ajoutera que cette regeneration peut etre effectuee en serie 
ou en paralieie sur la resine anionique et la resine cationique. 

On ajoutera encore que suivant la composition ionique du 
lactoserum ou du permeat, un ajustement du pH du liquide de 
regeneration, notamment desdites eaux -meres, peut etre necessaire 
pour eviter tout risque de precipitation de phosphate de calcium ou 
de magnesium. Ainsi, cet ajustement peut de preference etre effectue 
au moyen d'acide phosphorique ou d'acide chlorhydrique . 

La pr^sente invention est illustree ci-apres, de maniere non 
limitative, par la description d f un exemple de preparation de 
lactose, faite en reference a la figure unique qui est la 
representation schematique d'une installation pour la mise en oeuvre 
du procede selon l f invention. 

Le produit de depart est dans 1 ! exemple choisi, un permeat 
obtenu par ultrafiltration d'un lactoserum. Un tel permeat comprend 
pour l'essentiel du lactose, des acides organiques et des mineraux 
(en particulier des cations, Na + , K + , Ca 2+ , Mg 2+ , des anions CI" et 
phosphate et des anions d 1 acides organiques capables de former des 
complexes avec les cations Ca 2+ et Mg 2+ , tels que citrate et lactate) . 

Ce permeat est amene par un conduit 1 a l f entree d f une colonne 
2 garnie d'une resine anionique forte (AF) , puis de la sortie de 
cette colonne 2 par un conduit 3 a l f entree d'une colonne 4 garnie 
d'une resine cationique forte (CF) . 

La resine cationique forte est sous la forme Na + ou K + , c'est-a- 
dire que son contre-ion est l'ion Na + ou K + ; la resine anionique 
forte est sous la forme CI"", c'est-a-dire que son contre-ion est 
l'ion CI". 

On notera qu'en variante, ces deux resines pourraient etre 
utilisees en melange, auquel cas une seule colonne serait 
suffisante. 

Lors du passage du permeat sur la resine anionique, il echange 
ses anions polyvalents mineraux (phosphate) et anions d' acides 
organiques (lactate, citrate) avec les ions CI" de la resine ; lors 
de son passage sur la resine cationique, il ^change ses cations 
polyvalents (Ca 2+ , Mg 2+ ) avec les ions Na + ou K + de la resine. 

Le permeat se trouve ainsi debarrasse d'une partie 
substantielle de ses cations et anions polyvalents mineraux et de 
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ses anions d'acides organiques, lesquels cations et anions ont £te 
remplaces par des cations et anions monovalents ; ce permeat 
contient done pour l'essentiel du lactose, des ions Na + , K + et CI", 
des cations Ca 2+ , Mg 2+ residuels, des anions phosphate residuels et 
5 des anions d'acides organiques residuels. 

La solution aqueuse issue de la colonne 4 est ensuite amenee 
par un conduit 5 dans une unit£ d' evaporation 6 dont la fonction est 
de concentrer ce permeat . 



10 conduit 7 dans une unite de cristallisation 8 ou on assiste a la 
cristallisation de lactose que 1'on separe des eaux-meres . 

Ces eaux-meres tr&s riches en ions Na + , K + et CI" peuvent pour 
leur part etre utilisees en totalite ou en partie pour la 
regeneration des resines garnissant respectivement les colonnes 2 et 

15 4 ; cette regeneration est de preference effectuee en parallele sur 
ces resines, avec dans ce cas ajout aux eaux-meres d'un appoint de 
NaCl (voir circuit en traits pointilles sur la figure annexee) . 

Enfin, en variante, une partie ou la totalite desdites eaux- 
meres peuvent etre amenees par un conduit 9 en tete d'une colonne de 

20 chromatographic 10 de laquelle est issus d'une part, une solution 
aqueuse enrichie en lactose residuel et d' autre part, un raffinat 
enrichi en anions et cations monovalents Na + , K + et CI". 

Ce raffinat peut lui 6galement etre mis en oeuvre pour la 
regeneration des resines des colonnes 2 et 4 (voir circuit en traits 

25 pointilles sur la figure annexee) . 

Afin de bien montrer 1 1 interet du procede selon la presente 
invention, celui-ci a et£ compare a la technique connue 
d 1 adoucissement par precipitation et centrifugation (decantation 
centrifuge) , dans le cadre de la preparation de lactose a partir 

30 d f un permeat de lactoserum doux, obtenu par ultrafiltration d'un 
lactoserum. 

Deux variantes ont ete utilisees pour le procede selon 
l f invention, £l savoir : 



Le permeat concentre issu de 1' unite 6 est ensuite amene par un 
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utilisation d'une resine cationique seule (IRA 252 de la societe 
americaine Rohm and Haas) = systeme CF ; 
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- utilisation d'une r6sine anionique (IRA 458 de la societe 
am^ricaine Rohm and Haas) suivie en s£rie d'une r§sine cationique 
(SR1L Na de la societe Rohm and Haas) = systeme AF - CF. 

Pour ces deux variantes, la regeneration des resines est 
realisee au moyen des eaux-meres de la cristallisation du lactose en 
respectant les rapports de volume : production de 1 volume d'eaux- 
meres £ 27 % de matiere seche pour 16 volumes de permeat de 
lactoserum a 5,7 % de matiere seche. 

La composition ionique du permeat est comme suit : 



matiere seche 

% 


Ca 2+ + Mg 2+ 
(meq./l) 


Na + + K* 
(meq./l) 


P0 4 3 " 
(meq./l) 


cr 

(meq./l) 


5,7 


25 


52 


38 


31 



Performances des systemes 





CF 


AF-CF 


Decantation 
centrifuge 


Ca 2+ + Mg 2+ dans le permeat a 
traiter (meq./l) 


25 


25 


25 


Ca 2+ + Mg 2+ dans I'effluent sortant 
(meq./l) 


4,2 


1,2 


6,3 


% domination de Ca 2+ + Mg 2+ 


83 


95 


75 


Capacite cationique (eq./lr) 


0,60 


0,75 





15 Le permeat ainsi adouci est critallise pour produire du lactose 
cristallise et des eaux-meres contenant l'essentiel des impuretes 
dont les sels a ions monovalents. 



Ces eaux-meres ont ete clarifiees par decantation et/ou filtration 
20 avant leur utilisation comme regenerant des resines. Leur pH ayant 
<§te ajuste a 5, il n'a pas ete observe de precipitation dans les 
resines . 
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REVENDI CATIONS 



1. Procede de production de lactose a partir de lactoserum ou d'un 
permeat resultant de 1' ultrafiltration de lactoserum, ce lactoserum 
et permeat comprenant des cations monovalents Na + et k + , des anions 

5 monovalents CI", des cations polyvalents Ca 2 * et Mg 2+ et des anions 
polyvalents mineraux tels que des anions phosphate et/ou des anions 
d'acides organiques aptes a former des complexes avec lesdits 
cations polyvalents, tels que lactate et citrate, caracterise en ce 
qu' il comprend les operations : 
10 (a) de substitution d' une partie au moins desdits cations 

polyvalents du lactoserum ou permeat par des cations 
metalliques monovalents, pour obtenir un lactoserum ou un 
permeat appauvri en cations polyvalents, 
(b) de substitution d' une partie au moins des anions polyvalents 
15 mineraux et anions d'acides organiques du lactoserum ou 

perm§at par des anions monovalents non aptes A former des 
complexes avec les cations polyvalents, cette operation (b) 
etant effectuee soit simultanement £ 1' operation (a) auquel 
cas il en resulte un lactoserum ou un permeat appauvri en 
20 anions polyvalents mineraux, en anions d'acides organiques 

et en cations polyvalents, soit avant l f operation (a) auquel 
cas il en resulte un lactoserum ou un permeat appauvri en 
anions polyvalents mineraux et anions d'acides organiques, 
et 

25 (c) de cristallisation dudit lactoserum ou permeat resultant des 

operations precedentes, et appauvri en anions polyvalents 
mineraux, en anions d'acides organiques et en cations 
polyvalents, pour obtenir du lactose cristallise et des 
eaux-meres enrichies en cations metalliques monovalents, 

30 cette cristallisation etant precedee, si besoin est, d'une 

operation de concentration au degre voulu dudit lactoserum 
ou permeat . 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 
comprend en outre une operation : 

35 (d) de chromatographie d' une partie au moins des eaux-meres 

obtenues lors de 1' operation (c) de cristallisation, pour 
produire une fraction enrichie en lactose et un raffinat 
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enrichi en cations metalliques monovalents et eventuellement 
en anions monovalents. 

3. Proc£d<§ selon l'une des revendi cations prec6dentes, caracterise 
en ce que 1' operation (a) de substitution des cations polyvalents 
comprend le traitement du lactoserum ou permeat avec une resine 
cationique dont le contre-ion est un cation monovalent metallique. 

4. Procede selon I 1 une des revendications precedentes, caracterise 
en ce que 1' operation <b> de substitution des anions polyvalents 
mineraux et anions d'acides organiques comprend le traitement du 
lactoserum ou permeat avec une resine anionique dont le contre-ion 
est un anion monovalent non apte a former des complexes avec les 
cations polyvalents . 

5. Procede selon la revendication 3, caracterise en ce que le 
cation metallique monovalent constituant le contre-ion de la resine 
cationique est le cation Na + ou K + . 

6. Procede selon la revendication 4 ou 5, caracterise en ce que 
1' anion monovalent constituant le contre-ion de la resine anionique 
est 1' anion CI". 

7. Procede selon la revendication 3, 4, 5 ou 6, caracterise en ce 
qu'il comprend en outre 1' operation : 

(e) de regeneration de la resine cationique et /ou de la resine 
anionique . 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que 
1' operation (e) de regeneration est effectuee a l'aide d' une 
fraction des eaux-meres produites lors de 1' operation (c) de 
cristallisation. 

9. Procede selon la revendication 7 ou 8, caracterise en ce que 
1' operation (e) de regeneration est effectuee a l'aide du raffinat 
produit lors de 1' operation (d) de chromatographie . 

10. Procede selon l'une quelconque des revendications 7 a 9, 
caracterise en ce que 1' operation (e) de regeneration est effectuee 
en serie ou en parallele sur la resine anionique et la resine 
cationique. 
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